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Resumo

O objetivo do presente trabalho foi avaliar e comparar a composigcdo quimica e
microestrutura de dois fabricantes (nacional e importado) de haste femoral fabricados
em aco inoxidavel austenitico ABNT NBR ISO 5832-9. As analises quimicas dos
principais elementos foram realizadas utilizando espectrometria de emissao oética por
descarga luminescente. A microestrutura das hastes foi caracterizada por microscopia
Optica, microscopia eletrénica de varredura e difracdo de raios X. Medidas de dureza
Vickers também foram realizadas neste estudo comparativo. As hastes nacionais e
importadas exibiram pequena quantidade de particulas de nitreto (fase Z) dispersas na
matriz austenitica e tamanhos de grao similares da austenita. Por outro lado, o aumento
de 32% observado nos resultados de dureza da haste importada em relagdo a haste
nacional foi atribuido as diferengas de composi¢ao quimica entre estas hastes. Foram
identificadas microinclusdes ricas em Al nas hastes importadas e microinclusdes ricas
em Mg nas hastes nacionais. Embora tenham sido observadas algumas diferengas entre
as hastes nacionais e importadas, ambas atenderam os critérios de composicdo e
microestrutura da norma ABNT NBR ISO 5832-9.

Palavras-chave: Implante de quadril; Haste femoral; Ago inoxidavel; Microestrutura.

CHEMICAL AND MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF MODULAR FEMORAL
STEMS MADE OF STAINLESS STEEL ISO 5832-9.
Abstract
The aim of this study was to evaluate and compare the chemical composition and
microstructure of two models of femoral stem (national and imported) manufactured from ISO
5832-9 austenitic stainless steel. Chemical analyses of the key elements were performed by
glow discharge optical emission spectrometry. The microstructure of the stems was
characterized by optical microscopy, scanning electron microscopy and X-ray diffraction.
Vickers hardness measurements were also performed in this comparative study. The
national and imported stems exhibited small amount of nitride particles (Z-phase) dispersed
in the austenitic matrix and similar grain sizes of austenite. On the other hand, the hardness
was 32% higher in the imported stem, which was attributed to the differences in composition
between the stems. Al-rich and Mg-rich inclusions were identified in the imported and
national stems, respectively. Although some differences have been observed between
national and imported stems, both met the criteria of composition and microstructure of the
ISO 5832-9 standard.
Keywords: Hip implant; Femoral stem; Stainless steel; Microstructure.
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1 INTRODUGAO

Os implantes de quadril de ago inoxidavel sdo amplamente utilizados no Brasil pelo
Sistema Unico de Saude (SUS), embora no mercado nacional existam implantes
fabricados com materiais metalicos melhores em termos de biocompatibilidade e
resisténcia mecanica, tais como o titénio e suas ligas e a liga Co-Cr-Mo. Isto se deve
a combinagao unica de baixo custo, boas propriedades mecanicas, boa resisténcia a
corrosao e razoavel biocompatibilidade encontrada no ago.

O aco inoxidavel austenitico de especificagdo ASTM F138 (ou ABNT NBR ISO 5832-
1) é 0 aco mais utilizado em implantes ortopédicos e, a necessidade de melhorar as
suas propriedades levou ao desenvolvimento do aco inoxidavel austenitico de alto
teor de nitrogénio de especificagdo ABNT NBR ISO 5832-9 (Implantes para cirurgia
— materiais metalicos — Parte 9: A¢o inoxidavel conformado de alto nitrogénio), que é
um acgo indicado para aplicagdes envolvendo carregamentos severos e longos
periodos de permanéncia no interior do corpo humano [1,2]. O nitrogénio € um
elemento crucial no ago porque estabiliza a austenita, aumenta a resisténcia
mecanica e previne a corrosao localizada [3]. Pequenas quantidades de nitrogénio ja
sdo suficientes para promover variagdes significativas nas propriedades mecanicas
e de corrosdao [4]. O aumento de resisténcia mecanica é ocasionado pelo
endurecimento por solugdo solida, formagao de precipitados da fase Z (nitreto rico
em Nb e Cr, contendo também Fe e Mo) e refino de grao [1]. A maior resisténcia a
corrosdo € atribuida ao aumento da estabilidade do filme passivo, favorecida pela
presencga do nitrogénio em solugéo sdélida na austenita [1]. Grabke [5] sugeriu que o
nitrogénio carregado negativamente logo abaixo do filme passivo pode inibir a
corrosao localizada, suprimindo ou retardando a adsor¢ao de ions agressivos ClI™ no
filme passivo.

A microestrutura e as propriedades finais dos acos para aplicagcbes médicas sao
bastante dependentes da evolugdo microestrutural durante o processo de fabricacao
do aco e durante o forjamento a quente do implante [6]. Devido a maior
complexidade da microestrutura do aco ABNT NBR ISO 5832-9 em relacdo ao
ASTM F138 é essencial caracterizar a sua microestrutura para avaliar o efeito do
processo de fabricagdo nas fases formadas e nas propriedades finais do implante.
Por exemplo, as particulas da fase Z que precipitam durante a fabricagdo do aco de
alto nitrogénio tém tamanhos maiores e se apresentam na forma alongada (placas),
enquanto que as particulas que se formam durante o forjamento a quente séo
menores e tem a forma mais arredondada. As particulas mais grosseiras podem
atuar como concentradores de tensdao e, consequentemente, ter importante
participagdo na iniciagdo e propagacao de trincas de fadiga [1]. Giordano et al. [4]
sugerem que adicbes de Nb também devem ser bem controladas para evitar a
precipitacdo excessiva de fase Z, pois isto envolveria a remogao de nitrogénio da
matriz ao redor das particulas, tornando essas regides mais susceptiveis a corrosao.
Portanto, para se alcancgar as propriedades requeridas pela norma, a quantidade e a
morfologia das particulas da fase Z e a estrutura de gréos da austenita devem ser
bem controlados durante o processo de fabricacao.

Estudos realizados nos Estados Unidos mostraram que 10% dos implantes
removidos de pacientes por apresentarem problemas durante o uso ndo atendiam
aos critérios da norma ASTM [7]. No Brasil ainda ndao ha um acompanhamento
efetivo dos implantes disponiveis no mercado em relagéo ao atendimento as normas
vigentes.



Os implantes de quadril modulares tém como principais vantagens a flexibilidade
para aplicacbes em diversas anatomias e a possibilidade de combinacdo de
diferentes materiais. Estes implantes possuem pelo menos duas partes modulares:
haste e cabeca femorais.

O presente estudo tem como objetivo a caracterizacdo e comparagdao da
composi¢cao quimica e microestrutura de duas hastes femorais para implantes de
quadril modulares: um fabricante nacional e um importado, ambos fabricados em
aco inoxidavel austenitico de alto teor de nitrogénio ABNT NBR ISO 5832-9.

2 MATERIAIS E METODOS

No presente trabalho foram estudados dois fabricantes de hastes femorais de
implantes de quadril modulares, um fabricado no Brasil e outro fabricado no exterior
(Figura 1), ambos produzidos em acgo inoxidavel austenitico ABNT NBR ISO 5832-9
e indicados para artroplastia usando cimento 6sseo (superficie polida). Foram
caracterizadas trés hastes novas e idénticas de cada fabricante (n=3). A Tabela 1
apresenta outras informacdes das proteses estudadas.

Figura 1. Haste femoral (a) nacional e (b) importada como recebida.

Tabela 1. Caracteristicas técnicas das hastes femorais utilizadas neste estudo.

Haste femoral Nacional Importada
Tipo Cimentada Cimentada
Acabamento superficial Polida Polida
Comprimento da haste (mm) 150 150
Offset (mm) 37,5 37,5
Material Aco inox austenitico de alto N Ago inox austenitico de alto N
Especificacéo ABNT NBR ISO 5832-9 ABNT NBR ISO 5832-9
Processo de fabricagao Forjada a Quente Forjada a Quente

2.1 Analise quimica das hastes

As analises quimicas das hastes foram realizadas utilizando as técnicas de
combustédo direta da amostra com detecgédo por infravermelho (C e S), fusdo da
amostra em ambiente de gas inerte com detecgao por condutividade térmica (N) e
espectrometria de emissao otica por descarga luminescente (demais elementos).

2.2Corte e preparagao metalografica

Na Figura 2 estdo indicadas as quatro regides da haste que foram escolhidas para a
caracterizagdo microestrutural e medidas de dureza. Estas regides foram
representadas por amostras nomeadas na sequéncia de A até D, sendo analisada a
secao transversal (t) da haste em cada regido. Na regido C (meio da haste) também
foi analisada a secao longitudinal (£) para a determinacao do teor de inclusdes. As



linhas tracejadas indicam as posi¢cdes dos cortes transversais e a area hachurada
indica o corte longitudinal.

Figura 2. Esquema de corte de amostras das hastes para a caracterizagao.
\ e importada.

Elemento ABNT NBR ISO Haste Nacional Haste Importada
5832-9 (% em peso) (% em peso) (% em peso)
C 0,08 max. 0,043 £ 0,007 0,038 + 0,004
Si 0,75 max. 0,14 + 0,03 0,440 + 0,002
Mn 2-425 3,83+0,02 4,01 +0,05
Ni 9,0-11,0 9,8+0,5 9,3+04
Cr 19,5-22,0 19,5+ 0,4 19,5+0,4
Mo 20-3,0 2,3+£0,1 2,0+0,1
Nb 0,25-0,8 0,33+ 0,06 0,33 +0,06
S 0,010 max. <0,002 <0,001
P 0,025 max. 0,009 + 0,002 0,020 £+ 0,001
Cu 0,25 max. 0,037 £ 0,006 0,070 £ 0,007
N 0,25-0,5 0,33+0,02 0,417 = 0,006
Fe Balango 63,7 +0,2 63,8 +£0,6

3.2Fases presentes

As Figuras 3(a) e 3(b) mostram as microestruturas da seg&o transversal Ct das
hastes femorais nacional e importada, respectivamente, que revelaram a existéncia
da matriz austenitica com precipitados dispersos de fase Z (pontos claros) nas duas
amostras. A fase Z é um nitreto de Nb e Cr inerente ao ago de alto teor de
nitrogénio. No aco ABNT NBR ISO 5832-9, a fase Z contém também o Mo e o Fe
ocupando parcialmente as posicoes atbmicas do Nb e do Cr, respectivamente. A
formula da fase Z é aproximadamente (Cro,sFeo.2)(Nbo,sMoo,1)N, podendo apresentar
outras proporcdes entre os elementos de acordo com a composicao do aco [8].
Como a fase Z é um composto fragil, as particulas mais grosseiras atuam como
concentradores de tensdo, podendo ter importante participacdo na iniciacao e
propagacéo de trincas de fadiga, seja pela separacédo da interface matriz-particula
ou pela fratura da propria particula, que € um processo propenso a ocorrer quando o
aco é submetido a cargas ciclicas [1,2]. Além disso, quando o material esta imerso
em um meio agressivo, a descontinuidade geométrica criada pela fratura da
particula favorece a ocorréncia de corrosdo por frestas, o que também contribui para
a iniciacdo e propagacao de trincas de fadiga [1,2]. Portanto, a quantidade e
morfologia das particulas da fase Z s&o fatores importantes que devem ser bem
controlados durante o processo de fabricacdo da matéria-prima e do implante.
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Figura 3. Imagens de MEV (elétrons retroespalhados) da parte central da segao transversal Ct das
hastes femorais nacional e importada.

A analise por difragdo de raios X confirmou a presenca da fase Z e da austenita
(fase y) em ambas as hastes femorais. Os difratogramas experimentais e a
identificacdo das fases presentes pela comparagdo com os picos simulados sao
mostrados nas Figuras 4 e 5. As estruturas cristalinas das fases estédo inseridas na
Figura 4, mostrando que a fase Z possui estrutura tetragonal, constituida de trés
sub-redes ocupadas pelos atomos de Nb (ou Mo), Cr (ou Fe) e N. A microestrutura
da haste importada mostrando a fase Z ampliada pode ser vista no difratograma da
Figura 5.
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Figura 4. Fases presentes na haste femoral nacional: comparagao do difratograma experimental com
os difratogramas simulados usando dados cristalograficos da literatura.
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Figura 5. Identificacao das fases presentes na haste femoral importada pela comparacéo do
difratograma experimental com os difratogramas simulados usando dados da literatura.

A qualidade dos ajustes dos picos de difragdo da fase matriz y pelo Método de
Rietveld foi similar nas duas hastes. Nao foi possivel realizar o refinamento da fase Z
devido a baixa intensidade dos picos desta fase. A Figura 6 mostra o refinamento
para a haste nacional, e a Tabela 3 apresenta os dados cristalograficos obtidos no
refinamento.
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Figura 6. Refinamento de Rietveld da austenita (fase v).



Tabela 3. Dados cristalogréaficos obtidos a partir das estruturas refinadas.

Fase y (CFC) Fase Z (Tetragonal)
Haste Fragao Pars Fragio Pars
femoral volumétrica arametro volumétrica arametro
de rede (nm) de rede (nm)
(%) (%)
Nacional 99,81 + 0,06 a=0,3625 + 0,0005 0,19 +£ 0,06 a=0,3037
Importada 99,85 + 0,05 a=0,365 + 0,004 0,15+ 0,05 ¢=0,7365

A quantidade de precipitados da fase Z foi baixa (~0,2%yv.) e praticamente igual nas
duas hastes, indicando que a composi¢do e a microestrutura resultantes estao
adequadas. Nas Tabelas 4 e 5 sdo apresentadas as composi¢cdes quimicas das
fases presentes obtidas no EDS. A austenita exibe composi¢cao similar nas duas
hastes e valores muito proximos da composi¢cado global do ago. A fase Z exibiu
teores mais elevados de Nb, Mo, Cr e N nas duas hastes, o0 que esta coerente com
os resultados da difracdo de raios X. Os teores dos elementos na fase Z também
foram muito proximos nas duas hastes. O maior teor de Fe observado na fase Z da
haste importada em relacdo a haste nacional pode estar associado a contribuicdo da
composi¢cao da matriz, devido ao pequeno tamanho das particulas em relagdo ao
didmetro do feixe de elétrons do MEV.

Durante a analise também foram observadas algumas microinclusées globulares
presentes na matriz das duas hastes. Uma destas inclusbes é mostrada na
micrografia inserida no grafico da Figura 5. A analise quimica por EDS (Tabelas 4 e
5) revelou diferengas entre as inclusbes presentes nas duas hastes. Enquanto na
haste importada as inclusdes sao ricas em Al, na haste nacional as inclusdes sao
ricas em Mg, provavelmente, estas sdo alumina e espinélio de magnésio,
respectivamente. Inclusdes de Al203 geralmente séo resultantes da desoxidagao do
aco com Al ou da contaminagdo do ago por particulas dos refratarios. Ja o Mg
geralmente provém de impurezas no Al desoxidante, da decomposi¢cao do refratario
ou da escbria.

Tabela 4. Resultados da analise quimica por EDS das fases presentes na haste nacional.

Elemento Fase y (%peso) Fase Z (%peso) Inclusao (%peso)
C - 6,8+0,7 6,28
) - 3,3+0,5 -
Mn 43+0,2 1,56+0,2 -
Ni 94+0,6 1,6 +0,2 1,57
Cr 20,8 £0,5 27,5+0,7 13,94
Mo 2,3+0,2 8,4+£0,6 -
Nb 0,5 28 +1 13,6
Al - - 3,14

Mg - - 38,58
Ca - - 0,66
N 1,2 7,0+£0,3 -
Fe 61+2 16+ 2 15,26
Ti - - 5,6

V - - 1,34




Tabela 5. Resultados da analise quimica por EDS das fases presentes na haste importada.

Elemento Fase y (%peso) Fase Z (%peso) Incluséo (%peso)
C - 54+0,7 6+0,1
@) - 3+1 9+3

Mn 4,09 1,8+0,4 3,0£0,6
Ni 9,6 +0,3 3+1 3,605
Cr 19+2 26+3 11+2
Mo 2,62 + 0,04 8+1 1,6+0,4
Nb 0,7£04 26+5 -

Al - - 38,6+9,3
Ca - - 0,7+0,5
N 1,7 7+2 3,3

Fe 61,6 21+10 28,6 +6

A Tabela 6 apresenta os teores médios de inclusdo observados na secgao
longitudinal da parte central (regidao Cf) das hastes nacional e importada. Foram
observadas apenas microinclusdes do tipo D (6xidos globulares) e os teores desta
inclusdo ficaram abaixo dos limites maximos estabelecidos pela norma ABNT NBR
ISO 5832-9, os quais sdo mostrados nas primeiras colunas da Tabela 6. A haste
importada exibiu menor teor médio de inclusbes quando comparado a haste
nacional.

Tabela 6. Teor de inclusdes e valores limites determinados pela norma ABNT NBR ISO 5832-9.

ABNT NBR ISO 5832-9 Nacional Importada
Tipo de Série Série Série Série Série Série
Inclusao Fina Grossa Fina Grossa Gina Grossa
D
(Oxidos 2,5 1,5 1,0+02 04+02 07+£03 0,1£0,1
Globulares)

As propor¢des atdbmicas entre Cr e Fe e entre Nb e Mo encontradas na fase Z das
hastes foram Cr / Fe = 0,6 / 0,4 e Nb / Mo = 0,8 / 0,2, um pouco diferente das
proporcoes de Cr/ Fe = 0,8 /0,2 e Nb / Mo = 0,9 / 0,1 reportadas por Danielsen e
Hald [8]. A Figura 7 exibe o mapa de distribuigdo dos elementos numa regiao
contendo algumas particulas da fase Z. O mapa confirma o maior teor de Nb e Mo e
o menor teor de Fe desta fase em comparacdo com a matriz austenitica. Ja o Cr
exibiu concentragdo mais proxima da matriz.

— Sum — Sum i S5um +— Sum
Figura 7. Mapa composicional de EDS das fases presentes.




3.3Tamanho de grao e dureza Vickers

Para a comparacao do tamanho de grao ao longo de cada haste, a Figura 8 mostra
as microestruturas nas regides A, B, C e D e na Tabela 7 sdo apresentados os
valores de tamanho de grao ASTM e a dureza Vickers de cada regiao.

Haste Nacional Haste Importada
|

Figura 8. Imagens de microscépio 6ptico da parte central das seg¢des transversais (regies A-D) das
hastes nacional e importada.

Tabela 7. Tamanho médio de grdo e dureza Vickers das hastes nacional e importada.

Haste N° ASTM At Bt Ct Dt
] N° ASTM 74+0,6 8,3+0,2 85+0,4 9,0+0,6
Nacional
Dureza (HV) 233+7 237 +5 238 +8 244 + 10
N° ASTM 8,9+0,5 8,6+0,8 8,6+0,3 94+0,2
Importada
Dureza (HV) 342 + 22 339 + 26 349 + 34 362 + 37

O tamanho de grdo é aproximadamente homogéneo ao longo do corpo das duas
hastes. A norma ABNT NBR ISO 5832-9 estabelece que o menor numero ASTM de
tamanho de grao deve ser igual a 4, correspondendo a um tamanho de grdo maximo
de aproximadamente 80 um, critério que foi atendido pelas duas hastes. De fato,
observando-se a variagdo do tamanho de gréo da regido A até D da haste nacional,
percebe-se uma reducdo do tamanho de grdo (aumento do N° ASTM) e,
consequentemente, um aumento da dureza. A haste importada apresenta tendéncia
similar, porém, neste caso € a regiao B que exibe o maior tamanho de grédo e menor
dureza. Embora as hastes tenham apresentado tamanhos de grdo praticamente
iguais nas regides B, C e D, a dureza Vickers foi 32% superior na haste importada,
sendo este fato atribuido principalmente ao maior teor de N nesta haste (0,42%p.)
em comparagao com a haste nacional (0,33%p.). O nitrogénio tem a capacidade de
promover o endurecimento da austenita por solugao sdlida intersticial [1]. Entretanto,
outros elementos também podem estar contribuindo para esta dureza superior.



4 CONCLUSAO

Tanto a haste femoral nacional como a importada atenderam os requisitos de
composi¢cado quimica, tamanho de gréo e teor de inclusdes da norma ABNT NBR ISO
5832-9.

A haste nacional apresentou microestrutura similar a haste importada, bem como o
tamanho de grao da austenita. Algumas inclusdes também foram observadas na
matriz das duas hastes, sendo as inclusdes da haste importada rica em Al e as
inclusdes da haste nacional ricas em Mg. Porém, a dureza Vickers foi maior na haste
importada devido as diferengas na composi¢ado quimica do ago, principalmente no
que se refere ao elemento nitrogénio em quantidade superior na haste importada.
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